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Beschreibung 

Die anwendungstechnischen Eigenschaften von Celluloseethern werden stark von deren Molmasse bzw. der Vis- 
kositat ihrer Losungen beeinf lu^. Die Molmasse der Celluloseether ergibt sich dabei aus dem Polymerisationsgrad und 

5 der Molmasse der Polymergrundbausteine. Hochmolekulare Celluloseether werden in geringen Konzentrationen als 
Wasserbindemittel, Verdickungsmittel und Emulsionsstabilisatoren, z.B. in der Medizin, Pharmazie, Kosmetik, Papier-, 
Textil-, Druck- und Baustoff Industrie eingesetzt. Sollen dagegen die Filmbildungseigenschaften des Celluloseethers 
ausgenutzt werden, ist es notwendig, konzentrierte Losungen herzustellen. Dies ist mit niedermolekularen Produkten 
mdglich, die in Wasser keine hohe Viskositat entwickeln. 

10 Niedermolekulare Celluloseether sind grundsatzlich auf zwel verschiedenen Wegen herstellbar. Entweder geht man 
von niedermolekularer Cellulose aus und verethert diese, Oder man tCihrt bei Oder nach der Herstellung des Cellulosee- 
thers eine Depolymerisation bis auf das gewunschte niedrige Molekulargewicht durch. 

Am einfachsten ist die Steuerung des Molekulargewichts des Celluloseethers uber den Polymerisationsgrad des 
eingesetzten Zellstoffs zu erreichen. Da die handelsublichen Zellstoffe aber ein nach unten begrenztes Molekulargewicht 

15 besitzen, ist es in der Praxis in der Regel notwendig, bei der Herstellung sehr niedermolekularer Celluloseether einen 
Depolymerisationsschritt vorzunehmen, welcher produktionsintegriert erfolgen kann. 

Der fur die Herstellung von niedermolekularen Celluloseethern eribrderliche Molekulargewichtsabbau kann unter 
Einsatz von energiereicher ionisierender Strahlung wie Elektronenstrahlen oder y-Strahlen erfolgen. 

Die ^Bestrahlung weist gegenuber der Elektronenbestrahlung mehrere Nachteile auf. Zum einen erfordert eine 

20 permanente Strahlungsquelle aufwendige AbschirmungsmaBnahmen, und die Strahlungsquelle emittiertauch bei Nicht- 
benutzung Strahlung. Zum anderen kommt es bei der Bestrahlung zur Abspaltung von Substituenten vom Celluloseether 
in Form von Dealkylierungen und Dealkoxylierungen (F A. Blouin et al., Textile Research Journal 34, 153-158 (1964)). 

DE-A-1 9 28 045 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von wasserloslichen Celluloseetherprodukten mit niedriger 
Viskositat durch Elektronenbestrahlung. Als Ausgangsmaterial werden hierbei hdhermolekulare und im wesentlichen 

25 trockene feste Celluloseetherprodukte eingesetzt, deren Feuchtigkeitsgehalt < 4 Gew.-% ist. Die zu bestrahlende Schicht 
des in Form von Einzelteilchen vorliegenden Celluloseethers besitzt dabei eine im wesentlichen gleichma8ige Tiefe, 
welche ungefahr der Eindringtiefe des Elektronenstrahls entspricht. Hieraus resultiert, daB im wesentlichen die gesamte 
Stahlungsenergie absorbiert wird und eine moglichst gleichmaf3ige Bestrahlung erfolgt. Die Schicht des zu bestrahlen- 
den Cellulosematerials wird mit einer solchen Geschwindigkeit durch den Elektronenstrahl geschickt. daB die 

30 gewunschte Strahlungsdosis erzielt wird. Das auf diese Weise behandelte Produkt wird nach der Bestrahlung grundlich 
vermischt, um einen Celluloseether mit moglichst gleichmaBigen Eigenschaften zu erhalten. 

Es ist ferner bekannt, daB es auch bei der Bestrahlung von festem Cellulosematerial mit Elektronenstrahlung zur 
Bildung von Carboxylgruppen kommt (RC. Leavitt, J. Polym. Sci. 51 (1961), 349ff.; K. Fischer, W. Goldberg, M. Wilke, 
Lenzinger Berichte 53 (1985), 32ff.). Schon nach einer geringen Strahlungsdosis sinkt der pH-Wert einer waBrigen 

35 LOsung des bestrahlten Cellulosematerials durch die gebildeten sauren Gruppen deutlich ab. Eine Erhdhung der Strah- 
lungsdosis fuhrt zu einer weiteren Absenkung des pH-Wertes unter Annaherung an einen Grenzwert, welcher durch 
den pKg-Wert und die Maximalkonzentration an sauren Gruppen vorgegeben ist. Saure Gruppen beeintrachtigen die 
Lagerstabilitdt des Celluloseethers nachhaltig und kdnnen zu Vernetzungen fuhren, wodurch die anwendungstechni- 
schen Eigenschaften erheblich verandert werden. 

40 WaBrige Losungen von Celluloseethern, die zuvor in hinreichend trockenem Zustand zum Zweck des Molekular- 
gewichtsabbaus mit ionisierender Strahlung, wie yStrahlung oder Elektronenstrahlung, bestrahit wurden, zeigen bei 
der Lagerung eine stetig fortschreitende Viskositatsabnahme. Aus US-A-3, 108,890 ist bekannt, daB eine derartige 
Viskositdtsabnahme nicht auftritt, wenn der bestrahlte Celluloseether in einem wdBrigen Medium aufgelOst wird und 
dieser Losung anschlieBend eine gewisse Menge einer alkalischen Verbindung zugesetzt wird, die so bemessen ist, 

45 daB die Losung des Celluloseethers einen pH-Wert zwischen 5,5 und 1 1 ,5 besitzt. Als alkalische Verbindungen werden 
Alkalimetall- und Erdalkalimetallhydroxide und Saize schwacher Sduren sowie AmmoniaK Amine und quaterndre 
Ammonium-Verbindungen oder Komplexe eingesetzt. 

Aus US-A-2,895,891 ist ferner bekannt, daB bei der Bestrahlung von Salzen von Cellulosematerial ien, z. B. Natrium- 
Carboxymethylcellulose, mit ionisierender Strahlung ein Molekulargewichtsabbau eintritt, und zwar unabhSngig davon, 

so ob die SaIze der Cellulosematerialien in waBriger Losung oder in trockenem Zustand bestrahit werden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von niedermolekularen Celluloseethern 
zur Verfugung zu stellen, so daB die erhaltenen niedermolekularen Celluloseether eine hohe Lagerstabilitat besitzen. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von niedermolekularen Celluloseethern durch Bestrah- 
lung eines hohermolekularen Celluloseethers mit beschleunigten Elektronen, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB 

55 eine Mischung aus einem hohermolekularen Celluloseether und einer Base der Elektronenstrahlung ausgesetzt wird. 
Als Ausgangsmaterial dienen hOhermolekulare Celluloseether, die je nach Veretherungsgrad eine mittlere Mol- 
masse Mt| von 50.000 bis 500.000 g/mol besitzen. Zur Ermittlung der mittleren Molmasse Mt| der Celluloseether werden 
Losungen der Celluloseether mit dem Ubbelohde Kapillarviskosimeter vermessen und dann nach Staudinger das Vis- 
kositdtsmittel der Molmasse Mri errechnet (siehe z.B. Krdssig, A., "Cellulose: Structure, accessibility and reactivity, Gor- 
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don & Breach Science Publishers, Yverdon, Schweiz, 1993, S.44 ff). Einem Viskositdtsmittel der Molmasse Mri von 
50.000 bis 500.000 g/mol entspricht eine Losungsviskositat im Bereich von 20 bis uber 200.000 mPa ■ s (gemessen 
nach DIN 53015 bei 20 °C in einer 2 Gew.-%igen waBrigen Losung im Hopplerschen Kugelfallviskosimeter). 

Im erfindungsgemaBen Verlahren konnen alle gangigen Celluloseether mit entsprechend hohem Molekulargewicht 
5 eingesetzt warden. Ihre Herstellung erfolgt nach bekannten Verfahren durch Veretherung von Cellulose in alkalischem 
Medium. Gebrauchliche Veretherungsreagenzien fur die Cellulose sind beispielsweise Alkylhalogenide, Alkylenoxide 
Oder Halogencarbonsauren. 

Geeignete Celluloseether sind sowohl nichtionische Celluloseether als auch anionische Celluloseether wie Alkyl- 
celluloseether, z.B. Methylcellulose (MC) Oder Ethylcellulose (EC), Hydroxyalkylcelluloseether, z.B. Hydroxyethylcellu- 

10 lose (HEC) Oder Hydroxypropylcellulose (HPC) Oder deren Mischether wie Alkylhydroxyalkylcelluloseether, z.B. 
Methylhydroxyethylcellulose (MHEC) Oder Methylhydroxypropylcellulose (MHPC), Butylhydroxyethylcellulose (BHEC), 
Ethyl hydroxyethylcel I u lose (EHEC), M ethyl hydroxybutylcellu lose (MHBC), AlkylhydroxyalkyI hydroxyalkylcelluloseether, 
z.B. Methylhydroxyethylhydroxypropylcellulose (MHEHPC), Alkylcarboxyalkylcelluloseether, z.B. Methylcarboxymethyl- 
cellulose (MCMC) , Alkylhydroxyalkylcarboxyalkylcelluloseelher, z. B. Methylhydroxyethylcarboxymethylcellulose 

15 (MHECMC) Oder Methylhydroxypropylcarboxymethylcellulose (MHPCMC), Alkylhydroxyalkylhydroxyalkyl- 
carboxyalkylcelluloseether, z.B. Methylhydroxyethylhydroxypropylcarboxymethylcellulose (MHEHPCMC), Oder die 
jeweiligen sullbalk/lgruppenhaltigen Derivate der genannten Verbindungen. 

Bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Verfahren Methylcellulose und nichtionische oder ionische Methylcellu- 
losemischether sowie Hydroxyethylcellulose und nichtionische Oder ionische Hydroxyethylcellulosemischether einge- 

20 setzt. Unter nichtionischen bzw. ionischen Methyl- bzw. Hydroxyethylcellulosemischether werden dabei 
Cellulosematerialien verstanden, die neben den Methyl- bzw. Hydroxyethylsubstituenten nichtionische AlkyI- und/oder 
Hydroxyalkyl-Substituenten und/oder ionische CarboxyalkyI- oder Sulfoalkyl-Substituenten mit 1 bis 4 Kohlenstoflato- 
men in der Alkylkette enthalten. 

Besonders bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Verfahren Methylcellulose und nichtionische Methylcellulose- 

25 mischether wie Methylhydroxyethylcellulose (MHEC), Methylhydroxypropylcellulose (MHPC) sowie Hydroxyethylcellu- 
lose und nichtionische Hydroxyethylcellulosemischether wie Hydroxyethylhydroxypropylcellulose (HEHPC) eingesetzt. 

Die im erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzenden Celluloseether besitzen ubiicherweise einen Feuchtigkeits- 
gehalt von maximal 8 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des Celluloseethers und ein SchCittgewicht von 0,2 bis 
0.7 g/cm3. Bei Schuttgiitern wird die Dichte in Form des Schuttgewichtes angegeben. 

30 Als basische Verbindungen werden wasserlOsliche anorganische Saize engesetzt, die eine Pufferwirkung besitzen. 
Bevorzugt werden die Carbonate, Hydrogencarbonate, Phosphate und/oder Hydrogenphosphate der Alkalimetalle ein- 
gesetzt, besonders bevorzugt sind die Carbonate und/oder Hydrogencarbonate der Alkalimetalle. 

Dieder Bestrahlung mitbeschleunigten Elektronen auszusetzende Mischung aus hohermolekularem Celluloseether 
und Base wird ubiicherweise hergestellt. indem man zundchst den Celluloseether und die Base getrennt voneinander 

35 fein mahit und absiebt (bei Celluloseethern in Pulverform bis auf eine KorngroBe < 200 |uim und bei Celluloseethern in 
Granulatform bis auf eine KorngroBe < 500 luim). Im AnschluB an den Siebvorgang wird in einem geeigneten Mischag- 
gregat, beispielsweise einem Pf lugscharmischer oder einem Schragblattmischer, eine innige Mischung aus dem Cellu- 
loseether und der basischen Substanz herstellt. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform wird der hohermolekulare Celluloseether mit der waBrigen Losung einer Base 

40 bespruht und anschlieBend der feuchte Celluloseether zur Entfernung des uberschussigen Wassers und zur gleichma- 
Bigen Einstellung der vorstehend genannten KorngroBe einer Mahltrocknung unterworfen. 

Im allgemeinen betragt der Basengehalt 0,01 bis 4 Gew.-%, bezogen auf den Celluloseether. Bevorzugt werden 
0,1 bis 2 Gew.-% und besonders bevorzugt 0,1 bis 1 Gew.-% der Base, bezogen auf den Celluloseether, eingesetzt. 
Als Strahlenquellen eignen sich sowohl kontinuierliche als auch gepulste Elektronenstrahlbeschleuniger, d.h. dem 

45 Celluloseether kann eine bestimmte Strahlungsdosis entweder kontinuierlich mit geringer Intensitat oder in kurzen Inter- 
vallen mit hoherer Intensitat zugefiihrt werden. Bei der Elektronenbestrahlung dringen die beschleunigten Elektronen 
in die bestrahlte Materie ein, dabei kommt es zur Anregung und lonisierung von Molekulen im bestrahlten Material 
(teilweise unter Bildung von Sekunddrelektronen) und zum Bruch von Bindungen in der Hauptkette des Makromolekuls 
unter Bildung von Radikalen, wodurch das mittlere Molekulargewicht reduziert wird. 

50 Zur Charakterisierung des Verfahrens der Elektronenbestrahlung ist besonders die Energiedosis, d.h. die ubertra- 
gene Strahlungsenergie pro Masseneinheit, von Bedeutung. UblichenA^eise betrdgt die Energiedosis 5 bis 500 kGy (1 
kGy = 1 kJ/kg). 

Die Eindringtiefe von hochenergetischen Elektronen ist von ihrer Energie abhangig, sowie von der Dichte des zu 
bestrahlenden Materials. Eine Berechnung der Eindringtiefe s ist nach folgender Formel empirisch mOglich (Formel I) 

55 

s = 1/p(5,1 ■ E-2,6) (I) 

wobei s die Eindringtiefe in mm, p die Dichte (hier: SchCittgewicht) des zu bestrahlenden Materials in g/cm^ und E die 
Energie des Strahls der beschleunigten Elektronen in MeV ist. 
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Die Energie des Strahls der beschleunigten Elektronen hdngt von der Beschleunigungsspannung ab. Somit ist fur 
ein Material mit einer gegebenen Dichte die nutzbare Eindringtiefe durch die Wahl der Beschleunigungsspannung ein- 
stellbar. Das Schuttgewicht der hohermolekularen Celluloseether liegt im allgemeinen zwischen 0,2 und 0,7 g/cm3. 
Prinzipiell ist es vorteilhaft, mit Beschleunigungsspannungen uber 1 MS/zu arbeiten. Bevorzugtsind Beschleunigungs- 

5 spannungen im Bereich von 1 bis 10 MV, besonders bevorzugt von 5 bis 10 MV. Um eine unndtige Erwdrmung des 
Produktes zu vermeiden, empf iehit es sich, bei hohen gewunschten Gesamtenergiedosen die Bestrahlung in mehreren 
Durchlaufen mit jeweils einem Bruchteil der angestrebten Gesamtdosis durchzufuhren. 

Bei einer Dichte (Schuttgewicht) der zu bestrahlenden Celluloseether von 0,2 bis 0,7 g/cm^ betragt die Eindringtiefe 
s bei einer Beschleunigungsspannung zwischen 1 und 10 MV bis zu ca. 160 mm. 

10 Die Energieabgabe an das Produkt, d.h. die Energiedosis, ist uber die Reichweite der Elektronen nicht konstant, 
wodurch sich auch die vom Produkt absorbierte Strahlungsdosis (Strahlungsenergie pro Masseneinheit) Ciber die Reich- 
weite der Elektronen andert. 

Als optimale Eindringtiefe s(opt) im Hinblick auf eine moglichst gleichmaBige Strahlungsdosis uber die Schichtdicke 
des Produkts bei einseitiger Bestrahlung wird in der Regel ein Wert von ca. 2/3 ' s bezeichnet. bei dem die absorbierte 
15 Strahlungsenergie auf beiden Produktstirnseiten gleich groB ist, d.h. auf der der Strahlungsquelle zugewandten und der 
der Strahlungsquelle abgewandten Oberf lache des Produkts. 

Eine bessere wirtschaftliche Ausnutzung der Strahlungsenergie kann daruberhinaus erreicht werden, wenn das 
Produkt von beiden Seiten (gleichzeitig Oder nacheinander) bestrahit wird. In diesem Fall liegt die optimale Schichtdicke 
s(opt) bei einem Wert von 1 ,6 ■ s. 
20 Ubiicherweise wird die zu bestrahlende Mischung aus hohermolekularem Celluloseether und Base in Form einer 
moglichst gleichmaBig tiefen Schicht durch die Strahlung der beschleunigten Elektronen gefuhrt, beispielsweise auf 
einem F6rderband, und zwar mit einer Geschwindigkeit, die zur Erreichung der gewunschten Strahlungsdosis n6tig ist. 
Die zu verwendende Schichtdicke wird dabei gemaB den zuvor genannten Methoden bestimmt. 

Durch die Elektronenbestrahlung der Mischung aus hohermolekularem Celluloseether und Base kann der Polyme- 
25 risationsgrad derart vermindert werden, daB die bestrahlten Celluloseether in einer 2 Gew.-%igen wdBrigen LOsung 
Viskositaten bis unter 2 mPa - s aufweisen (gemessen nach DIN 53015). Vorzugsweise besitzen die nach dem erfin- 
dungsgemSBen Verfahren hergestellten Celluloseether eine LOsungsviskositdt von 2 bis 50 mPa * s, was einem Visko- 
sitatsmittel der Molmasse Mr| von ca. 1 .000 bis 50.000 entspricht. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren eriaubt es, die Einstellung des angestrebten niedrigen Molekulargewichts gezielt 
30 vorzunehmen, ohne daB eine Nachbehandlung nOtig ist. Die zur Depolymerisation einzusetzenden Celluloseether kOn- 
nen zuvor problemlos durch Veretherung von Cellulose hohen Polymerisationsgrades hergestellt werden, so daB es nur 
zu geringen Auswaschverlusten und daher auch nur zu einer niedrigen Abwasserbelastung kommt. 

Zugleich werden die Nachteile der Elektronenbestrahlung nach dem Stand der Technik vermieden, indem durch 
Bestrahlung einer Mischung aus hohermolekularem Celluloseether und Base die sich bei der Bestrahlung bildenden 
35 sauren Gruppen abgepuffert werden. Es wird somit ein niedermolekularer Celluloseether erhalten, dessen w^Brige 
LOsung einen pH-Wert im Bereich von 6 bis 8,5 besitzt, woraus eine hohe Lagerstabilitat resultiert. 

Uberraschenderweise wurde auBerdem gefunden, daB sich nach der Elektronenbestrahlung der Mischung aus 
hohermolekularem Celluloseether und Base sowohl die LOslichkeit der Produkte deutlich verbessert als auch die Tru- 
bung einer waBrigen Losung der Produkte abnimmt (siehe Tabelle 4). 
40 Damit eignen sich die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Celluloseether fur Anwendungen, bei 
denen sowohl die Klarloslichkeit als auch minimale RCickstandswerte wesentlich sind, wie z.B. Kosmetik-Zubereitungen, 
feste Dosiereinheiten, Zusatz zu keramischen Massen und Polymerisationshilfsmittel. Feste Dosiereinheiten sind z.B. 
Tabletten, Dragees, und Kapseln. Zugleich wird die Ware durch die Elektronenbestrahlung sterilisiert. 

Die Erfindung wird nachfblgend durch Beispiele eridutert. 

45 

Beispiele 

Die Alkylsubstitution wird in der Celluloseetherchemie ublichenA^eise durch den DSAikyi beschrieben. Der DSAikyi ist 
die mittlere Anzahl an substituierten OH-Gruppen pro Anhydroglucoseeinheit. 
50 Die Hydroxyalkylsubstitution wird ubiicherweise durch den MSnydroxyaikyi beschrieben. Der MSnydroxyaikyi 'S* clie 
mittlere Anzahl von Molen des Hydroxyalkylierungsreagenzes, die pro mol Anhydroglucoseeinheit etherartig gebunden 
sind. 

Die Viskositat wurde gemaB DIN 53015 nach der Methode von Hdppler in einem Kugelfallviskosimeter an einer 2 
gew.-%igen wSBrigen LGsung bei 20**C bestimmt. 

55 

Beispiele 1-4 

Bestrahlung von Methylhydroxypropylcelluloseether (MHPC) in Gegenwart von Natriumcarbonat. 
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1 kg einer Methylhydroxypropylcellulose (DS^ethyi = 1 .91 ; MSnydroxypropyi = 0.19) wurde mit 1 00 ml einer wSBrigen 
Natriumcarbonat-Losung bespruht, deren Konzentration so bemessen war, daB 0,3 bis 0,6 Gew.-% Natriumcarbonat, 
bezogen auf den Celluloseether, eingesetzt wurden. 

AnschlieBend wurde das Produkt einer Mahltrocl^ung untenworfen. 
5 In den Beispielen 1 bis 4 erfolgte die Elektronenbestrahlung bei einer Schichtdicke von ca. 6 cm in Einzeldosen von 

ca. 10 bis 30 kGy und bei einer Beschleunigungsspannung von 10 MV. In Tabelle 1 sind die gemessenen Viskositaten 
sowiedie pH-Werte aufgelistet, wobei Beispiel 1 ein Vergleichsbeispiel darstellt, bei demder Celluloseether unterden 
angegebenen Bedingungen, aber ohne Zusatz von Natriumcarbonat bestrahit wurde. 



Tabelle 1 



Elektronenbestrahlung einer MHPC (DS 1,91 ; MS 0,19) in Gegenwart von Natriumcarbonat 


Beispiel 


Gew.-% Na2C03 


Gesamtdosis [Gy] 


Viskositat(2 Gew.- 
%ig) [mPa ■ s] 


pH-Wert (2 Gew.-%ig in Wasser) 


1 


0 


0 


210 


5,60 






20,3 


39 


4,34 






50,3 


19 


4,06 






93,4 


7,5 


3,89 






163,2 


4,6 


3,76 


2 


0,30 


0 


170 


9,91 






50,3 


16 


7,18 






93,4 


7,1 


6,86 






163,2 


4,8 


6,50 


3 


0,45 


0 


170 


10,41 






50,3 


14 


7,99 






93,4 


7,5 


7,60 






163,2 


4,2 


7,28 


4 


0,60 


0 


150 


10,46 






93,4 


7,1 


7,57 






163,2 


4,2 


7,30 



Beispiele 5 und 6 

Untersuchungen an mit Elektronenstrahlen bestrahlter Methylhydroxypropylcellulose im Hinblickauf LOslichkeit und 
45 Trubungsverhalten in waBriger Losung. 

In Beispiel 6 wurde 1 kg einer Methylhydroxypropylcellulose (DSMethyi 1.81; IVISHydroxypropyi 0.24) mit 100 ml einer 
wdBrigen Natriumcarbonat-Ldsung bespruht, deren Konzentration so bemessen war, daB 0,15 bis 0,6 Gew.-% Natri- 
umcarbonat bezogen auf den Celluloseether, eingesetzt wurden. 

AnschlieBend wurde das Produkt einer Mahltrocknung unterworfen. 
50 Die Elektronenbestrahlung erfolgte bei einer Schichtdicke von ca. 6 cm in Einzeldosen von ca. 20 kGy und bei einer 
Beschleunigungsspannung von 10 MV. 

Beispiel 5 ist ein Vergleichsbeispiel, bei dem der Cellulosemischether unter den angegebenen Bedingungen, aber 
ohne Zusatz von Natriumcarbonat bestrahit wurde. 

Nach der Elektronenbestrahlung wurde eine 1 Gew.-%ige Losung der bestrahlten Produkte in Wasser hergestellt, 
55 die erhaltene Losung durch einen Filter mit einer PorengroBe 20 \im filtriert und der unldsliche Ruckstand bestimmt 
(Tabelle 2). 

Das Trubungsverhalten der bestrahlten Proben wurde ebenfalls an einer 1 gew.-%igen waBrigen LGsung bei einer 
Wellenlange von 578 nm bestimmt, wobei die untersuchte Schichtdicke 1 cm betrug. 
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Die gefundenen Extinktionswerte sind in Tabelle 2 aufgelistet. 

Tabelle 2 



IVIHPC nach Elektronenbestrahlung (Strahlungsdosis = 160 l<Gy) (DS 1 ,81 ; MS 0,24) 


Beispiel 


Gew.-% Na2C03 


Ruckstand (%) 


Extinktion 


5 


0 


0,031 


0,046 


6 


0,15 


0,016 


0.021 




0,3 


0,018 


0,022 




0.45 


0,019 


0,017 




0.6 


0.018 


0.019 



Beispiel 7 

Herstellung von Filmtabletten 

Zur Herstellung einer BeschichtungslOsungfur Filmtabletten wurde Methylhydroxypropylcellulose (MHPC) (DSMethyi 
1,8; MSHydroxyaikyi = 0,24; Vlskosltat = 4,8 mPa ■ s) eingesetzt. 
1 kg Beschichtungsldsung bestand aus: 
80 g MHPC 

3,5 g Polyethylenoxid 8000 
20 g Titandioxid 
6 g Talkum 
1 g Eisenoxid gelb 
889,5 g Wasser 

Auf Placebo-Tabletten wurde ein 0,1 mm starker Film aufgebracht, der glatt und gleichmai3ig war. Der Film fuhrte zu 
keiner wesentlichen Zerfallsverzogerung der Tabletten. 

Der eingesetzte Celluloseether wurde hergestellt durch Abmischen von 1 kg MHPC (Viskositat = 200 mPa ■ s) mit 
einer LOsung von 6 g Soda in 100 g Wasser und anschlieBender Mahltrocknung. Die Elektronenbestrahlung mit 161 
kGy lieferte ein Produkt, dessen 2 Gew.-%ige wdBrige LOsung einen pH-Wert von 6,9 aufwies. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von niedermolekularen Celluloseethern durch Bestrahlung einer Mischung aus einem 
hohermolekularen Celluloseether und einer Base mit beschleunigten Elektronen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der hohermolekulare Celluloseether eine mittlere Mol- 
masse Mr| von 50.000 bis 500.000 g/mol besitzt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, da8 ein Methylcelluloseether oder ein nichtionischer oder 
ionischer Methylcellulosemischether eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB ein Hydroxyalkylcelluloseether oder ein nichtionischer 
Oder ionischer Hydroxyalkylcellulosemischether eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB als Base ein wasserlOsliches anorganisches Salz ein- 
gesetzt wird, das eine Puffenwirkung besitzt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der Basengehalt 0,01 bis 4 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 
2 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,1 bis 1 Qew.-%, bezogen auf den Celluloseether, betragt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB eine Mischung aus einem Celluloseether und einer Base 
hergestellt wird, indem zunachstder Celluloseether und die Base getrennt voneinander fein gemahlen werden und 
anschlieBend in einem Mischaggregat gemischt werden. 
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8. Verlahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der Celluloseether mit der wd6rigen LOsung einer Base 
bespruht wird und anschlieBend der feuchte Celluloseether einer Mahltrocknung unterworfen wird. 

9. Verlahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, da3 das Schuttgewicht des zu bestrahlenden Celluloseethers 
0,2 bis 0,7 g/cm3 betragt. 

10. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Bestrahlung mit Hilfe eines tontinuierlichen Elektro- 
nenstrahlbeschleunigers erfolgt. 

1 1 . Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Energiedosis der Elektronenstrahlung 5 bis 500 kGy 
(KJ/kg) betragt. 

1 2. Verwendung der nach dem Verfahren gemaB Anspruch 1 hergestellten niedermolekularen Celluloseether als Uber- 
zugsmaterial fur teste Dosiereinheiten. 

1 3. Verwendung der nach dem Verfahren gemaB Anspruch 1 hergestellten niedermolekularen Celluloseether als Zusatz 
in keramischen Massen, Kosmetik-Zubereitungen oder als Polymerisationshilfsmittel. 
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